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Domaimie technique et art amtetrieyr 

La presente invention concerne de maniere generate le traitement 
de materiaux semi-conducteurs destines a des applications en 
5 microelectronique et/ou optoelectronique. 

Elle concerne notamment un procede de preparation de surface 
d'un film mince, d'epaisseur comprise entre 1 nm ou quelques dizaines de nm 
et 100 nm ou quelques centaines de nm, par exemple 400 nm ou 500 nm. 

En particulier, il s'agit d'un film de carbure de silicium monocristallin, 
10 en vue d'y realiser une croissance d'epitaxie. 

Ce peut etre un film de carbure de silicium reporte sur un autre 
materiau (silicium, SiC monocristallin ou polycristallin recouvert d'une couche 
d'oxyde ou autre : oxyde depose, nitrure....). 

^invention s'applique notamment a des substrats de SiC, par 
15 exemple de polytype 4H, qui sont utilises pour la croissance epitaxiale, en vue 
de la fabrication de composants electroniques de puissance. 

Pour obtenir une epitaxie de bonne qualite il faut une surface de 
depart exempte de defauts et la plus lisse possible. 

On connait un procede de report des couches minces,, et 
20 notamment des couches minces de SiC, denomme « Smart-Cut » (ou procede 
de fracture de substrat) et decrit par exemple dans I'article de AJ. Auberton- 
Herve et al. intitule « Why can Smart-Cut Change the future of 
microelectronics ? », Int. Journal of High Speed Electronics and Systems, 
Vol.10, Nol, 2000, p. 131-146. Ce procede laisse une rugosite apres fracture 
25 de 5 nm RMS environ (RMS = Root Mean Square, ou valeur quadratique 
moyenne), peu compatible avec une croissance epitaxiale. 

Cette rugosite peut etre diminuee jusqu'a environ 1 a 2 nm RMS par 
I'application de traitements de type oxydation thermique (appele recuit) et/ou 
gravure ionique. Cependant, ces techniques ne permettent pas d'obtenir une 
30 rugosite finale desiree (0.1 a 0.2 nm RMS). 

En effet, Ketape de recuit ne consomme pas suffisamment de 
materiau pour diminuer significativement la rugosite car Toxydation thermique 
du SiC est tres lente, surtout sur la face silicium. 

Par ailleurs, les polissages CMP (mecano-chimiques) du SiC sont 
35 difficiles a mettre en oeuvre car les surfaces polies presentent une reactivite 
chimique faible, comparativement a des materiaux comme le silicium. De 
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plus, le taux d'enlevement est tres faible, de I'ordre de 10 nm par heure, 
contre 50nm/mn pour le polissage du silicium. 

D'autre part, le SiC presente une durete mecanique extremement 
elevee et 1'utilisation d'abrasifs « diamantes » ou de certains abrasifs connus 
5 pour le polissage du silicium peuvent conduire a creer des rayures. 

II est done difficile d'utiliser un abrasif qui permette un taux 
d'enlevement suffisant sans creer de telles rayures et des defauts. Les 
procedes de polissage de SiC sont de ce fait souvent tres longs (plusieurs 
heures) et les abrasifs a base de particules de diamant ne permettent pas 
10 d'obtenir une rugosite inferieure a 1 nm RMS. 

Les techniques de polissage du SiC sont pour ces deux raisons tres 
particulieres. A ce jour, on connait peu de procedes de polissage de substrat 
de SiC. 

Le document US 5 895 583 decrit un procede par polissages 
15 successifs : en effet, plusieurs etapes sont necessaires pour eliminer les zones 
ecrouies generees par chaque etape de polissage. Ce procede utilise des 
abrasifs a base de particules diamantees de diametre decroissant. 

La demande FR 0 209 869 du 2 aout 2002 decrit un procede 
mettant en oeuvre un melange d'abrasifs (diamant/silice) permettant 
20 d'obtenir une rugosite compatible avec un collage par adhesion moleculaire. 

Des techniques autres que le polissage existent pour obtenir une 
faible rugosite : la plupart d'entre elles sont basees sur le bombardement de 
la surface par des ions issus d'un plasma (RIE) ou d'un faisceau (par 
exemple, faisceau d'ions d'amas gazeux), technique decrite dans le document 
25 US 2002 0014407. Ces techniques sont interessantes en ce qui concerne les 
vitesses d'enlevement mais laissent un etat de surface souvent trop rugueux 
pour une epitaxie et, surtout, elle ne permettent pas d'aplanir la surface. 

II se pose done le probleme de trouver un nouveau procede de 
traitement ou de preparation de la surface d'un film, et notamment d'un film 
30 de carbure de silicium. 

Un autre probleme est de trouver un procede de traitement de 
films, en particulier de carbure de silicium, permettant d'obtenir une bonne 
rugosite, et/ou permettant un taux d'enlevement suffisant sans creer des 
rayures ou des defauts. 
35 II se pose aussi un autre probleme, qui est de trouver un procede 

de traitement de films, en particulier de carbure de silicium, permettant 
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d'obtenir une bonne rugosite, de preference inferieure a 15 ou 10 Angstroms 
RMS ou a 5 Angstroms RMS ou a 1 Angstroms RMS, compatible avec .une 
croissance epitaxiale. 

5 

Expose de Ulnveinitiom 

L'invention concerne un procede de preparation de surface d'une 
tranche de materiau, mettant en oeuvre : 
10 - une etape de recuit sous atmosphere oxydante, 

- une etape de polissage avec un abrasif a base de particules de 
silice colloidale. . 

La combinaison de ces deux etapes permet de reaiiser un etat de 
surface satisfaisant, notamment dans le cas du carbure de silicium. 
15 L'etape de recuit permet d'obtenir une rugosite inferieure a ou de 

Tordre de 20 A RMS. Etle peut etre effectuee a temperature comprise entre 
1100°C et 1300°C, et, par exemple, pendant une duree comprise entre 1,5 h 
et 2,5 h. 

Apres l'etape de recuit, une etape de desoxydation de la surface 
20 peut etre realisee, par exemple du type mettant en oeuvre un bain chimique 
tel que de I'acide fluohydrique. 

Le polissage est par exemple effectue avec une silice colloidale de 
type SYTON W30, et avec une tete de polissage tournant a une Vitesse 
comprise entre 10 et 100 tours/minute. 
25 Une etape de nettoyage chimique peut etre prevue apres 

polissage, par exemple mettant en oeuvre un bain d'acide fluorhydrique. 

Enfin, une etape de gravure ionique peut aussi etre prevue par 
exemple avant I'etape de recuit. 

30 

Breve description des figures 



- les figures 1A et IB represented schematiquement une installation 
de polissage. 

35 
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Description defraiBlee des modes de realisation de pnventjop 

Un exemple de realisation va etre donne, qui concerne la face 
silicium d'un film de SiC. On rappelle que le SiC est un materiau polaire, il 

5 comporte done deux faces constitutes d'atomes differents (une face silicium 
et une face carbone). 

Un tel film mince est par exemple obtenu par le procede de fracture 
de substrat (ou « Smart-Cut »), tel que decrit dans i'article de AJ. Auberton- 
Herve et al. cite ci-dessus. 

10 Est d'abord realise un traitement thermique sous atmosphere 

oxydante de ce film mince, par exemple a temperature comprise entre 
1100°C ou 1150°C et 1300°C et pendant une duree comprise entre lh et 3 h. 
Cette etape de recuit sous atmosphere oxydante permet d'obtenir une 
rugosite de I'ordre de 2 nm RMS. Un exemple de dispositif permettant de 

15 realiser un tel recuit est decrit dans Thermal and Dopant Processes, Chapitre 
4, Advanced Semiconductor Fabrication Handbook, ICE, 1998. 

Une gravure chimique, par exemple a I'acide fluorhydrique a 10%, 
permet de desoxyder la surface ainsi traitee. 

Puis on procede a un polissage CMP (polissage mecano chimique) , 

20 par exemple avec un tissu IC1000 (distribue par la societe RODEL', 
compressibilite = 3%) et un abrasif a base de particules de silice collofdale de 
type SYTON W30 (ou LuDox) (de pH = 10,2, de viscosite = 2 mPs.sec, de 
taille moyenne des particules = 125 nm et contenant 30% en poids de Si02). 

Une tete de polissage 10, dans laquelle est inseree un substrat 12 a 

25 polir, est representee sur la figure 1A. La figure IB represente la tete de 
polissage, le substrat 12 a polir, ainsi qu'un plateau 16 et un tissu 14 de 
polissage. Un liquide abrasif est injecte dans la tete, par exemple par un 
conduit lateral 18. Une pression 20 et un mouvement symbolise par la fleche 
22 sont appliques a la tete 10 pour effectuer le polissage. 

30 Eventuellement, un nettoyage chimique a Tacide fluorhydrique 

permet d'eviter la cristallisation de I'abrasif en surface. 

Un tel procede permet d'obtenir une surface dont la rugosite permet 
une reprise d'homoepitaxie (epitaxie de SiC sur SiC) de bonne qualite et 
eventuellement aussi une reprise d'heteroepitaxie (AIN, AIGaN ou GaN sur 

35 SiC). 
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Selon un exemple qui concerne un film mince de SiC de type 4H 
(obtenu par « Smart-Cut ») : 

on realise une etape de recuit sous atmosphere oxydante (2h a 
1150°C par exemple), suivi d'une desoxydation de la surface dans un bain de 
5 HF a 10%, 

puis un polissage de la surface par CMP. Ce polissage est 
effectue dans les conditions suivantes : 

* utilisation d'un plateau de polissage rotatif sur lequel est appliquee 
une tete de polissage egalement rotative, les rotations etant de I'ordre de 

10 60tr/mn (cette Vitesse peut aussi etre comprise entre 10 et lOOtr/mn) ; une 
pression de 0,75 bar (pouvant aussi etre comprise entre 0.1 et 1 bar) est 
appliquee a la tete, 

* le tissu utilise est un tissu « dur », type IC1000, distribue par 
RODEL, avec un slurry qui est de la silice colloTdale de type SYTON W30. . 

15 La duree du polissage est de 15 mn a 30 mn. 

La rugosite obtenue apres polissage est de I'ordre de 3 A RMS. 
Un nettoyage final est realise, a I'eau desionisee et avec un bain de 
HF a 10%, pendant 10 mn. 

20 Le tableau I ci-dessous resume des resultats obtenus sur des films 

minces de SiC dans differentes conditions. 
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I 


II 


III 


IV 


V 
(nm) 


VI 


1 


Ai jcun 






5,02 




2 


nravnrp inninup 
+recuit 1150°C, 
duree: 2h 






3,02 




3 


aravurp inninup 

yi avui c iv/i "M tic. 

+recuit 1150°C, 
duree: 2h 


30mn/70tr/mn/0 75b 


UR 100/alansox 


0,583 


tissu mou 


4 


recuit 1150°C, 
duree* 2h 


30mn/60tr/mn/0,75b 


UR 100/glansox 


1,246 


tissu mou 


5 


recuit 1150°C, 
durpp* 2h 4- 
Gravure ionique 






1,12 




6 


recuit 1150°C, 






2,54 


importance 
dn rpruit nour 
diminuer la 
ruaosite 


7 


recuit 1300°C, 

r4i jrpp ■ 1 h 






1,64 




8 


recuit 1150°C, 
duree: 2h 


15mn/25tr/mn/0,6b 


IClOOO/syton 


0,267 


vitesse de 
rotation assez 
lente 


9 


recuit 1150°C, 
duree: 2h 


30mn/60tr/mn/0,75b 


IClOOO/syton 


0,101 




10 


recuit 1150°C, 
duree: 2h 


15mn/60tr/mn/0,75b 


IClOOO/syton 


0,155 


tissu perime 


11 


recuit 1150°C, 
duree: 2h 


15mn/60tr/mn/0,75b 


IClOOO/syton 


0,064 


tissu neuf 



Tableau I 
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Dans ce tableau, la colonne I indique le numero d'essai, et la 
colonne II donne la nature du traitement effectue avant polissage CMP. Pour 
les essais 2 et 3, il s'agit d'une gravure ionique suivi d'un recuit a 1150°C 
pendant deux heures, pour l'essai n° 5 d'un recuit a 1150°C pendant deux 
5 heures, suivi d'une gravure ionique. 

Pour les essais 4, 6 et 8 a 10, seul un recuit a 1150°C, pendant 
deux heures est realise. 

La colonne III indique les conditions de realisation du polissage 
CMP : duree, vitesse de rotation, pression appliquee. 
10 Dans la colonne IV sont indiquees la nature du tissu (ou « pad ») et 

du melange abrasif. 

La colonne V donne les mesures de rugosite, sur une surface de 5 x 

5 pm2. 

Des remarques sont eventuellement consignees dans la colonne VI. 
15 Ce tableau montre bien que la combinaison d'une etape de recuit, 

puis d'un polissage, permet d'ameliorer sensiblement la rugosite du film 
initial, a moins de 2 nm RMS (essais 3-5 et 7 - 11), 1,5 (essais 3-5, 8 -11) ou 
1 nm RMS (essais 3, 8 -11), ou de 0,5 nm RMS (essais 8-11), ou de 0,1 nm 
RMS (essai 11). 

20 L'invention permet done d'obtenir un film de carbure de silicium, de 

rugosite inferieure a 2 nm RMS ou a 1 nm RMS ou a 0,5 nm RMS ou a 0,1 nm 
RMS. 

L'utilisation, comme dans I'essai n°3, d'une gravure ionique 
prealable ameliore egalement ce resultat. 
25 Les meilleurs resultats paraissent obtenus avec un tissu de type 

IC1000 et avec une solution abrasive de type Syton W30. 

Le tableau II donne des conditions plus detaillees concernant les 
essais n° 10 et 11. 

L'essai n° 10 est realise sur une plaque denommee « S107 », tandis 
30 que l'essai n° 11 est realise sur la plaque « S126 ». 

Le tableau II donne des rugosites comparees des plaques S126 et 

S107. 

Deux types de mesures ont ete effectuees : la mesure avec un 
balayage sur une certaine surface (colonne S, surface indiquee en pm 2 ), et 
35 des mesures effectuees ponctuellement (colonne B, surfaces de mesure 
indiquees en pm x pm). 
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Dans les trois dernieres colonnes sont successivement indiquees, en 
Angstroms: la rugosite en valeur quadratique moyenne (RMS), la rugosite 
moyenne (Ra), et la rugosite maximale (Rmax). 

Les valeurs rapportees dans le tableau I, pour les essais 10 et 11 
5 correspondent respectivement a celles indiquees dans les troisieme et 
septieme lignes du tableau II (colonne RMS). 



Rugosites comparees des plaques S126 et S107 


Plaque 


S (um 2 ) 


B pm 


RMS (A) 


Ra (A) 


Rmax (A) 


S107 


lum x 1pm 




0,97 


0,77 


14,7 






0,3 x 0,9 


0,7 


0,55 


8,2 




5pm x 5pm 




1,55 


1,21 


16,1 






3x1 


1,38 


1,06 


12,1 


S126 


1pm x 1pm 




0,37 


0,28 


7 






0,6 x 0,7 


0,34 


0,27 


3 




5pm x 5pm 




0,64 


0,5 


29,7 






1,5x4 


0,31 


0,25 


4,9 



10 Tableau II 

Les resultats de ces tableaux montrent que invention permet 
d'obtentr une surface prete a I'epitaxie (surface dite « epiready ») sur des 

15 films minces de SiC, par une technique rapide, qui met en oeuvre des etapes 
et des machines standards en microelectronique. Plus la surface du SiC est 
lisse et non rugueuse, plus I'epitaxie sera de bonne qualite, permettant 
d'augmenter sensiblement le rendement des composants electroniques 
realises sur le film mince. 

20 Ce procede de preparation de surface de Tinvention, comprenant 

une etape de recuit puis de polissage, permet done d'obtenir une surface de 
bonne qualite, non rugueuse et applanie. 

L'exemple d'un substrat SiC de polytype 4 H a ete donne, mais 
invention peut aussi s'appliquer a un substrat SiC de polytype 6H ou 3C. 

25 
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Revendications 

1. Procede de preparation d'une surface d'une tranche de 
5 materiaii, mettant en oeuvre : 

- une etape de recuit sous atmosphere oxydante, 

- une etape de polissage avec un abrasif a base de particules de 
silice colloTdale. 

10 2. Procede selon la revendication 1, I'etape de recuit etant 

effectuee a temperature comprise entre 1000°C et 1300°C. 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2, I'etape de recuit etant 
effectuee pendant une duree comprise entre 1 h et 2,5 h. 

15 

4. Procede selon Tune des revendications 1 a 3, comportant en 
outre, apres I'etape de recuit, une etape de desoxydation de la surface 
ou une etape de nettoyage chimique type RCA (SCI, SC2) dans le cas 
d'une gravure ionique. 

20 

5. Procede selon la revendication 4, I'etape de desoxydation 
mettant en oeuvre un bain chimique d'acide fluohydrique. 

6. Procede selon I'une des revendications 1 a 5, mettant en 
25 oeuvre, apres polissage, une etape de nettoyage chimique. 

7. Procede selon la revendication 6, I'etape de nettoyage mettant 
en oeuvre un bain d'acide fluorhydrique. 

30 8. Procede selon I'une des revendications precedentes, le materiau 

etant un materiau semi-conducteur. 

9. Procede selon la revendication precedente, le materiau etant du 
carbure de silicium. 



35 
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10. Procede selon Tune des revendications precedentes, le 
polissage etant effectue avec une silice colloTdale de type SYTON W30. 

11. Procede selon Tune des revendications precedentes, le 
polissage etant effectue avec une tete de polissage tournant a une 
Vitesse comprise entre 10 et 100 tours/minute. 

12. Procede selon la revendication precedente, une pression 
comprise entre 0,1 bar et 1 bar etant appliquee a la tete de polissage. 

13. Procede selon Tune des revendications precedentes, le 
polissage etant effectue pendant une duree comprise entre 15 mn et 
30 mn. 

14. Procede selon Tune des revendications precedentes, le 
polissage etant effectue avec un tissu de polissage de type IC1000. 

15. Procede selon Tune des revendications precedentes, 
comportant en outre une etape de gravure ionique. 



1er depot 



1/1 




FIG.1A 



22 



20 



V 



-18 



FIG.1B 



12 



1 



16 




INSTITUT 
NAT I ON At OE 
IA PROPRIETE 
iNOUSTRIEtLE 



DEPARTEMENT DES BREVETS 

26 bis, rue de Saint Petersbourg 
75800 Paris Cedex 08 

Telephone : 33 (1) 53 04 53 04 Teiecopie : 33 (1) 42 94 86 54 



recue le 13/08/03 

BREVET D'INVENTtON 

CERTIFSCAT D'UTSLITE 

Code de la propriete intellectuelle - Livre VI 

DES9GNATION D'INVENTEUR(S) Page N° 

(A fournir dans le cas ou les demandeurs et 
les inventeurs ne sont pas les memes personnes) 

Cet imprime est a remplir lisiblement a I'encre noire 




N° 11235*03 



l./.l 



0B 113 V// 270601 



Vos references pour ce dossier (faculiatif) 



N° D'ENREGJSTREWIENT NATIONAL 



1H272520 /10 . PLQ. 



TITRE DE L'INVENTiON (200 caracteres ou espaces maximum) 



Procede de preparation de surface epiready sur films minces de SIC 



LE(S) DEMANDEUR(S) : 



S.O.I. TEC SILICON ON INSULATOR TECHNOLOGIES 



DESIGNE(NT) EN TANT QU'INVENTEUR(S) : 



O Norn 


RICHTARCH 


Prenoms 


Claire 


Adresse 


Rue 


18, rue Paul et Germaine Veyret 


Code postal et ville 


1 3 I 8 1 1 r 01 01 GRENOBLE, FRANCE 


Societe d'appartenance (faculiatif) 




H Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 




Code postal et ville 


1 i 1 1 I 1 


Societe d'appartenance (faculiatif) 




Bj Nom 




Prenoms 




Adresse 


Rue 




Code postal et ville j 


1 i i i i 1 


1 Societe d'appartenance (faculiatif) 





S'il y a plus de trois inventeurs, utilisez plusieurs formulaires. Indiquez en haut a droite le N° de ia page suivi du nombre de pages. 



DATE ET SIGNATURE(S) 
DU (DES) DEMANDEUR(S) 
OU DU MANDATAIRE 
(Nom et qua lite du signataire) 



CABINET BEAU DE LOMENIE 
ALAIN DAVID 
CPI N° 98-0500 




La loi n°78-17 du 6 janvier 1978 relative a I'informatique, aux fichiers et aux liberies s'applique aux reponses faites a ce formulaire. 
Elle garantit un droit d'acces et de rectification pour les donnees vous concernant aupres de I'lNPI. 



